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Educacao

DEMONSTRATING THE FUNDAMENTALS, POTENTIALITIES AND LIMITATIONS OF SEQUENTIAL INJECTION
ANALYSIS. The sensitivity and accuracy of sequential injection methods are dependent on efficient overlapping of reagent and
sample zones as they are propelled toward the detector cell. The formation of the reduced phosphomolybdic acid is used to

demonstrate that the overlapping efficiency in a fixed reaction coil relies on a suitable choice of reagent to sample volume ratio.

Additionally, under poor mixing conditions or highly concentrated samples, the reaction extension is strongly dependent on the

reagent concentration. The zone-sampling concept is exploited to determine phosphate in cola-based soft drinks after in-line dilution

in an auxiliary coil.
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INTRODUCAO

Anidlise por inje¢do seqiiencial (SIA, Sequential Injection
Analysis) é considerada a segunda geracdo de sistemas de Andlise
por Injegdo em Fluxo (FIA).' Foi concebida em 1990 no sentido de
simplificar mecanicamente os sistemas FIA, facilitando a
implementacio dos métodos em fluxo no monitoramento on-line
de processos industriais, onde robustez, estabilidade por longos
periodos, baixa necessidade de manutengdo, calibragdo automati-
ca e automag@o sao requisitos essenciais.?

Os principios de inje¢do da amostra, dispersdo controlada e
alta precisdo dos tempos de reagdo sdo comuns ao FIA e ao SIA.?
A instrumentaciio em um sistema SIA consiste de uma bomba de
pistdo (ou peristdltica), uma unica linha de transmissio e uma vdl-
vula seletora. Esta vdlvula € o componente principal do sistema,
contendo de seis a dez portas, além de uma porta central, que tem
acesso a cada uma das outras com a rotacdo da vélvula. A ligagio
da vélvula ao sistema de propulsdo de liquidos € feita com uma
bobina coletora conectada na porta central da valvula seletora. As
outras portas desta vdlvula sdo conectadas a reagentes, amostra,
padrdes, detector, bobinas auxiliares, reservatério para acimulo
de residuos, etc. Um computador comanda a bomba e a védlvula
com um software apropriado para controle sincronizado do movi-
mento de ambos, assim como a aquisi¢do de dados do detector.
Durante uma anélise, volumes pré-determinados de reagentes e
amostra sdo aspirados seqiiencialmente para o interior da bobina
coletora. Revertendo-se a direcdo do fluxo, a zona de amostra é
transportada em diregdo a cela de detec¢do através de uma bobina
de reacdo, onde a sobreposicdo das zonas ocorre por uma combi-
nagio de efeitos de dispersdo axial, dispersdo radial e difusdo.>*
Ao contrdrio dos sistemas FIA, nos quais a adicdo de reagentes
pode ser feita por confluéncia,>® nos sistemas SIA a mistura s6 se
dé pelos processos de dispersdo e difusdo.’ Com isso a extensdo
com que a reagdo procede depende, além do tempo de residéncia
no sistema, do grau de sobreposi¢do das zonas de reagente ¢ amos-
tra, o que requer um cuidadoso estudo das relacdes de volume uti-
lizadas, bem como das concentragdes dos reagentes, no sentido
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manté-los em excesso em relagdo a quantidade estequiométrica na
zona de reagdo. Além disso, pardmetros cldssicos tais como dia-
metro, comprimento e geometria do reator também influenciam a
sobreposicdo das zonas.

Fixando-se as dimensdes e a geometria do reator, o grau de
sobreposi¢do de duas zonas adjacentes em um sistema SIA pode
ser avaliado injetando-se corante no lugar de reagentes e amostra,
registrando-se o sinal correspondente dos gradientes de concentra-
¢do e sobrepondo-os em um mesmo grafico, como mostrado na
Figura 1. O grau de sobreposi¢do (P) € definido pela expressdo:**

P
W, +W)

onde W, e W, sio as larguras de pico na linha de base dos gradien-
tes de concentracdo da amostra e reagente, respectivamente, en-
quanto W, € a largura da regifo de sobreposi¢ao das zonas. Quando
P =1 ocorre completa sobreposicdo das zonas, porém quando P =0
ndo existe sobreposi¢cdo. Na auséncia de sobreposicdo completa
observa-se um ponto de isodispersdo no qual os coeficientes de
dispersdo da amostra e do reagente sio idénticos, de modo que a
razdo das concentracdes € igual a das solucdes puras antes de se-
rem injetadas no sistema.

No presente artigo a reacio de formagdo do azul de molibdénio,
classicamente utilizada para determinacio espectrofotométrica de
fosfato, foi explorada no sentido de ilustrar o efeito do volume de
amostra e concentragdo de um dos reagentes (molibdato de amonio)
na magnitude do sinal analitico e na linearidade da curva analitica.
Adicionalmente, o conceito de reamostragem’ foi utilizado para
efetuar dilui¢do em linha de amostras concentradas visando a de-
terminacdo de fosfato em refrigerante.

PARTE EXPERIMENTAL
Aparelhos e reagentes
Em todos os experimentos utilizou-se o equipamento FIALab

3500 da FIALab Instruments (Bellevue, WA, USA) montado con-
forme descrito na Figura 2. As solugdes foram impulsionadas atra-
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vés do sistema com uma bomba de pistdo (BP). O direcionamento
e sele¢@o das solugdes através do sistema foi obtido utilizando-se
uma vdalvula rotatdria seletora (VR) de oito portas da Valco
Instrument Company (Houston, TX, USA).

A bobina coletora (BC) foi construida com um tubo de Teflon
de 3 m de comprimento e diametro interno de 0,8 mm. A bobina de
reacdo (BR) também foi feita com tubo de Teflon, mas com di-
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Ponto de isodispersa

A A
=

Figura 1. Diagrama ilustrando os gradientes de concentrag¢do cor-
respondentes a inje¢do de duas zonas adjacentes em um sistema SIA. No
presente caso a amostra € injetada primeiramente na bobina coletora,
seguindo-se o volume de reagente. Como o reagente (R1) é aspirado por
iltimo, fica mais proximo a vdlvula seletora de modo que, revertendo-se o
fluxo, € a zona que chega primeiro ao detector, percorrendo menor distdancia
e, portanto, sofrendo menor dispersdo

Figura 2. Sistema de inje¢do seqiiencial constituido por Bomba de Pistdo
(BP) acoplada a seringa de vidro com capacidade de 5,00 mL e vdlvula
solendide de duas vias (IN e OUT); Bobina Coletora (BC) helicoidal
construida com 3 m de tubo de Teflon com 0,8 mm de didmetro interno; Vilvula
Rotatoria Seletora (VR) de 8 portas mostrada na figura com conexdo interna
entre a porta central e a porta 5; Bobina de Reagdo (BR) helicoidal construida
com 75 cm de tubo de Teflon com 0,5 mm de didmetro interno; Bobina de
Diluigdo (BD) helicoidal construida com 1 m de tubo de polietileno com 1
mm de didmetro interno, sistema de detec¢do espectrofotométrica selecionado
a 660 nm nos estudos de determinagdo de fosfato e em 540 nm nos estudos
de dispersdo. Nas andlises de fosfato Rl é uma solugdo de molibdato de
amonio 2,5 x 107 ou 1,0 x 107 mol L em presenca de HNO, 0,20 mol L. R2
é uma solugdo de dcido ascorbico 2,5% (m/v). A solugdo transportadora
(ST) é dgua destilada. A solugdo de amostra e/ou padrdo (A/P) é conectada
na porta 2 de VR
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mensdes de 75 cm de comprimento e 0,50 mm de didmetro inter-
no. A bobina de dilui¢do (BD) foi construida com 1 m de tubo de
polietileno com didmetro interno de 1 mm. Todas as conexdes en-
tre os reservatdrios de reagentes e padrdes com as portas de VR
foram feitas com tubos de Teflon de didmetro interno 0,5 mm usando
adaptadores e anilhas da Upchurch (Oak Harbor, WA, USA). A
detec¢do foi feita com um espectrofotometro da Micronal modelo
B382 (Sao Paulo, SP, Brasil) com uma cela de fluxo com formato
em U de 10 mm de caminho 6tico e 80 uL. de volume interno
(Hellma GmbH&Co., Mulheim, Baden, Alemanha). O controle da
bomba de pistdo e da vdlvula seletora multiportas foi feito com o
software FialLab 3500 e a aquisi¢do dos dados foi realizada com
uma placa PC-LPM-16 da National Instruments (Austin, TX, USA).

Todos os reagentes utilizados foram de grau analitico, adquiri-
dos da Merck (Rio de Janeiro, RJ). Os estudos de dispersao foram
efetuados com uma solugdo de KMnO, 6,0 x 10* mol L. As solu-
¢des padrdo de fosfato foram preparadas nas concentragdes 10, 20,
25, 40, 50, 60, 80, 100, 200 e 400 mg L' de P a partir de diluicdo
apropriada de uma solugio estoque 1000 mg L' preparada dissol-
vendo-se 4,395 g de KH,PO, em 1 L de dgua destilada em baldo
volumétrico. A determinac@o espectrofotométrica de fosfato € ba-
seada no uso de dois reagentes, molibdato de amonio (R1) e dcido
ascorbico (R2). R1 foi preparado na concentragdo de 2,5 x 10~ mol
L' dissolvendo-se 0,3090 g de (NH,);Mo,0,,.H,0 em pequeno
volume de dgua destilada e 1,3 mL de HNO3 concentrado, com
posterior diluicdo até o volume total de 100,0 mL com dgua desti-
lada. R1 foi também preparado na concentra¢do de 1,0 x 10 mol
L' dissolvendo-se 1,236 g (NH,) Mo.O,,.H,0 em baldo volumétrico
de 100,0 mL contendo 1,30 mL de HNO3 concentrado, de modo
que em ambas solucdes de R1 a concentragio final de dcido foi
0,20 mol L. R2 foi preparado na concentragio de 2,5% (m/v), por
simples diluicdo de 2,5 g de dcido ascérbico em dgua destilada em
um baldo volumétrico de 100,0 mL. Amostras de refrigerante fo-
ram analisadas diretamente, sem tratamento prévio.

Procedimento

Andlise direta

As etapas descritas a seguir sdo baseadas no esquema de apare-
lhagem de inje¢do seqiiencial mostrado na Figura 2. Inicialmente,
a bobina coletora (BC) e a bobina de reacido (BR), assim como a
bobina de diluicdo (BD), sdo preenchidas com dgua destilada, que
¢ a solugdo transportadora. Os demais tubos conectados em VR
sdo preenchidos com a respectiva solugdo (reagentes, amostra ou
padrdo), enquanto os tubos ndo utilizados sdo preenchidos com
4gua destilada. A rotina de andlise € entdo iniciada e, com a véalvu-
la da seringa (VS) na posicio IN, a bomba de pistdo aspira 1500
UL de solucdo transportadora para o interior da seringa a uma va-
zdo de 250 pL s'. A vidlvula da seringa (VS) é comutada para a
posicdo OUT e VR € posicionada na porta 2, de onde, a uma vazao
de 250 pL s, se aspira 300 uL de soluc@o a ser analisada (branco,
padrdo ou amostra) para o interior da bobina coletora. A vilvula
seletora € comutada para a porta 6 e BP dispensa 500 uL de solu-
¢do no descarte auxiliar. Com esse procedimento, a linha de
amostragem (porta 2) fica preenchida com solugdo representativa
da solug@o a ser analisada, evitando a ocorréncia de contaminagio
cruzada (efeito de memodria). Em seguida, fixa-se a vazdo em 100
UL s e BP aspira seqiiencialmente 200 puL de R1 da porta 1, X uL.
de amostra da porta 2 (onde X = 25, 50, 100 ou 200 uL) e 200 uL.
de R2 na porta 3. Vale salientar que enquanto a bomba de pistdo
estd aspirando ou dispensando solugdes, VR permanece fixa na
porta selecionada para evitar variagdes bruscas de pressdo e o apa-
recimento de bolhas de ar. Finalmente, VR € comutada para a porta
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5, conectando BC a BR, quando entdo BP transporta a zona de
amostra em dire¢do ao detector, esvaziando a seringa de modo que
a solugdo transportadora efetue a lavagem do sistema, enquanto o
sinal € monitorado e coletado.

Nos estudos de determinacgdo dos coeficientes de dispersdo, o pro-
cedimento descrito no paragrafo anterior € repetido usando-se a solu-
¢ido de KMnO, 6,0 x 10* mol L na posi¢do de R1, amostra ou R2,
enquanto todas as demais portas sdo preenchidas e conectadas a fras-
cos contendo dgua destilada. O coeficiente de dispersdo (D) foi calcu-
lado pela expressdao® D = A’/ A, onde A’ ¢ a absorbancia da solucdo de
KMnO, 6,0 x 10* mol L' e A € a absorbancia lida no maximo de pico
apds a injegdo e processamento da mesma solugdo no sistema SIA.

Dilui¢do em linha

A rotina de andlise € iniciada com BP aspirando 2000 puL de
solucdo transportadora para o interior da seringa a uma vazao de
250 uL s'. Em seguida, a VS é comutada para a posi¢aio OUT e RV
é posicionada na porta 2, de onde, a uma vazdo de 250 uL s”, se
aspira 300 puL de solug@o a ser analisada (branco, padrdo ou amos-
tra) para o interior de BC. A vdlvula seletora ¢ comutada para a
porta 6 e BP dispensa 500 uL de solucdo no descarte auxiliar. A
partir daf fixa-se a vazao em 100 puL s' e BP aspira 200 puL de
amostra da porta 2, dispensando em seguida 320 pL de solugdo de
BC para bobina de dilui¢do (BD) conectada na porta 7 de VR. Com
isso, a regido frontal da zona de amostra (regido mais concentrada)
¢ transferida para a bobina de dilui¢do, estabelecendo um gradien-
te de concentragdo no qual os elementos de fluido mais diluidos
ficam posicionados na regido de tubo mais préxima da vdlvula
seletora.”!® Em seguida, BP aspira seqiiencialmente 200 uL de R1
da porta 1, 25 pL. de amostra diluida da porta 7 e 200 UL de R2 na
porta 3. RV é comutada para a porta 5 e BP dispensa 1500 pL de
solucdo transportadora, de modo que a zona de reacdio € injetada
em dire¢do ao detector, gerando o sinal transiente tipico dos siste-
mas de injecdo em fluxo. Finalmente, VR € comutada para a porta
7 e BP esvazia a seringa a uma vazdo de 250 uL s, limpando BD
e deixando todo o sistema pronto para efetuar a proxima anélise.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A reacdo entre fosfato e molibdato de amdnio em meio 4cido
segue uma relagdo estequiométrica 1:12 entre fésforo e molibdénio,
conforme mostrado abaixo:

7H,PO, + 12(NH)),Mo.0,, + 51H* — 7(NH),PO,12Mo0O, +
5INH,* + 36H,0

O produto € amarelo e apresenta baixa absortividade molar, de
modo que um agente redutor, geralmente dcido ascérbico, € usado
para reduzir o Mo(VI) a Mo(V), formando entdo um complexo
azul, conhecido como azul de molibdénio, que por sua vez apre-
senta elevada absortividade molar em 660 nm."

Assim como nos demais sistemas de andlise em fluxo, a magnitu-
de do sinal analitico em sistemas SIA depende fortemente do volume
de amostra. Volumes maiores implicam em maior sinal, uma vez que
a dispersdo da zona de amostra diminui.*® Em sistemas de fluxo nos
quais o reagente ¢ adicionado por confluéncia, a injecdo de um eleva-
do volume de amostra (volume infinito) gera um sinal transiente cujo
ponto de mdximo se aproxima em magnitude ao valor correspondente
ao estado estaciondrio, com um coeficiente de dispersdo tendendo a
um valor minimo, definido pela razio entre as vazdes de solu¢io trans-
portadora e do reagente®. Em sistemas de fluxo com uma unica linha
de transmissdo conduzindo o reagente, a injecdo de volumes elevados
de amostra pode causar a formagdo de picos duplos, devido a falta de
reagente nas regides centrais da zona de amostra.*'> No sistema SIA,
entretanto, estas caracteristicas sdo obedecidas apenas parcialmente,
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Figura 3. Influéncia do volume de amostra (solu¢do 10 mg L' de PO - P)
aspirada entre duas zonas de 200 UL de R1 e R2, sendo que as concentragdes
de RI (molibdato de aménio) estudadas foram 2,50 x 107 e 1,0 x 10 mol L,
enquanto a concentragdo de dcido ascorbico (R2) foi mantida fixa em 2,50%
(m/v)

como mostra a Figura 3, que ilustra o efeito do volume de amostra
aspirado entre os dois reagentes, bem como o efeito da concentragio
do reagente molibdato de amonio (R1) sobre o sinal analitico de uma
solucdo de fosfato 10 mg L' (em P). Utilizando R1 com concentragio
2,50 x 10 mol L' observa-se que o aumento de sinal ocorre aumen-
tando-se o volume de amostra de 25 para 100 pL. Entretanto, aumen-
tando o volume para 200 pL observa-se uma pequena diminuicdo do
sinal apesar do menor coeficiente de dispersdo, indicando que a zona
de amostra ndo estd recebendo reagente em quantidade suficiente. Um
simples cdlculo estequiométrico envolvendo o niimero de moles de P
e de Mo injetados no sistema SIA (Tabela 1) mostra que somente até
o volume de amostra de 100 UL existe excesso de reagente. Entretan-
to, a diminui¢do da magnitude do sinal observada injetando-se 200 puL
de amostra € explicada pelo menor grau de sobreposi¢do das zonas em
relagdo ao que se obtém com menores volumes de amostra.
Avaliando-se os resultados obtidos com a solu¢do de molibdato
de amo6nio 1,0 x 10 mol L' pode-se verificar que o sinal analitico é
sistematicamente maior do que observado para a solucdo mais dilui-
da do reagente (Figura 3), especialmente no caso do volume de amos-
tra de 200 pL. Este fato € explicado pela maior disponibilidade de
reagente, muito embora aumentando-se o volume de amostra de 50
para 100 uL j4 se pode observar que a formacdo de produto € limita-
da, uma vez que apesar de se dobrar o nimero de moles de P na

Tabela 1. Nimero de moles de fésforo em fun¢do dos volumes de
uma solucdo 10 mg L' injetados no sistema em comparagiio com o
nimero de moles de Mo necessarios para obedecer a relagdo
estequiométrica da reagdo. Considerando que o volume de R1 foi
sempre 200 pL, o nimero de moles de Mo injetados foram 50 x 10® e
200 x 10® para R1 de concentragdes 2,5 e 10,0 x 103 mol L,
respectivamente

Volume de moles de P x 108 moles de Mo
amostra/uL necessérios x 10°
25 0,806 9,67

50 1,61 19,3

100 3,23 38,8

200 6,45 77,4
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presenca de excesso de Mo, o sinal, no mdximo de pico, teve um
aumento de apenas 44%. Esta limitagdo pode ser explicada pela bai-
xa sobreposicdo das zonas de reagente e amostra, conforme serd
discutido a seguir.

O estudo de sobreposicdo das zonas foi realizado injetando um
corante (solugdo de KMnO, 6,0 x 10 mol L") em uma solugo trans-
portadora (dgua destilada), seguindo o procedimento de andlise, ou
seja, o corante € colocado na porta referente a um dos reagentes ou
amostra, enquanto as outras portas sdo conectadas ao reservatorio de
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Figura 4. Sobreposicdo da zona de amostra com as zonas de Rl e R2 em
fungdo do volume de amostra de (a) 25, (b) 50, (c) 100 e (d) 200 uL. Os
valores do grau de sobreposicdo (P) entre R1 e R2 foram de 0,73; 0,61; 0,57
e 0,49 para volumes de amostra de 25, 50, 100 e 200 UL, respectivamente,
enquanto para estes mesmos volumes, os coeficientes de dispersao (D) da
zona de amostra no mdximo de pico foram 6,58; 3,41; 2,12 e 1,34
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solucdo transportadora. Em seguida troca-se a posi¢do do corante com
a de outro reagente ou amostra e repete-se o procedimento. No pre-
sente experimento trés ciclos sdo realizados, colocando-se a solu¢éio
de KMnO, na posigdo de R1, amostra e R2. Finalmente sobrepdem-se
os trés sinais transientes, conforme ¢ mostrado na Figura 4, a qual
mostra claramente que para volumes de amostra de 25 e 50 uL (Figu-
ra 4a e 4b) o gradiente de concentracdo da amostra estd completamen-
te sobreposto pela sobreposicdo dos gradientes de R1 e R2. No caso de
volume de 100 pL (Figura 4c), o mdximo de pico do gradiente de
concentra¢do da amostra coincide com o ponto de isodispersdo, com
um coeficiente de dispersdo igual a 2, o que significa que no ponto de
mais alta concentra¢do da amostra houve uma dilui¢io na razio de 1:1
com a solucdo de reagentes R1 e R2. Por outro lado, quando o volume
de amostra injetado € de 200 uL. (Figura 4d), o coeficiente de disper-
sdo da zona de amostra nos elementos de fluido correspondentes ao
maximo de pico € 1,3, indicando um baixo grau de sobreposi¢ao desta
regidio da zona de amostra com as duas zonas de reagente. Conclui-se
que em condi¢des de baixa sobreposi¢do das zonas € necessdrio usar
uma elevada concentracdo do reagente, no sentido de satisfazer a rela-
¢do estequiométrica da reacdo em todos os elementos de fluido da
zona de amostra. No sentido de minimizar a dispersdo da amostra,
utilizando-se volumes maiores e ainda obtendo-se efetiva sobreposi¢cio
com os reagentes, métodos associando injegdo seqiiencial com con-
ceitos de amostragem bindria’® e fluxo monossegmentado'!® t€ém sido
desenvolvidos e relatados na literatura.
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Figura 5. Registro de sinais transientes (a) obtidos pela inje¢do de 50 UL de
solugdes padrdo de fosfato entre 200 UL de R1 (0,25 e 1,0 x 10? mol L) e
R2. Os niimeros sobre cada pico indicam a concentragdo em mg L' de fosforo.
A curva analitica (b) obtida com R1 1,0 x 107 mol L' ajustou-se a equagdo
linearAﬁéo =(0,0138 0,0003)CP —(0,00 = 0,01) com r = 0,9992, enquanto
para R1 2,5 x 107 mol L' a equagéo obtida foi A = (0,0106 + 0,0002)C, +
(0,02 £ 0,01), com r = 0,9994, onde A w0 €a absorbdncia lida no mdximo de
pico e C, a concentragdo de fosfato expressa em mg L' de P
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Adotando-se o volume de amostra de 50 pL, curvas analiticas
foram construidas usando as duas concentracdes de R1 (Figura Sa
e 5b). Usando-se R1 com concentragdo de 1,0 x 102 mol L' se
obtém sensibilidade cerca de 30% maior do que em relacdo ao R1
2,5 x 107 mol L', o que pode ser explicado por fatores cinéticos
devido a maior disponibilidade de molibdato na zona de reacio.
Para o volume de amostra de 50 UL e R1 com concentrag¢do 1,0 x
102 mol L', os limites de detec¢do (LOD = 3,3s / S) e determina-
¢do (LOQ = 10s/S) foram 4 e 10 mg L' de PO,* (como P), respec-
tivamente, onde s € o desvio padrdo dos residuos da regressao line-
ar e S a inclinagdo da curva analitica."" Outra figura de mérito im-
portante em métodos de analise em fluxo € o consumo de reagentes,
sendo que o consumo de R1 nas concentracdes 0,25 e 1,0 x 102
mol L' foi de 0,618 e 2,47 mg por anélise, respectivamente, en-
quanto o consumo de dcido ascérbico foi de 5,0 mg.

Como exemplo de aplicagcdo do método a amostras concentra-
das, fez-se a determinacgio de fosfato em refrigerante apés diluicio
em linha, explorando o conceito de re-amostragem, ou seja, anali-
sando-se uma porcao de solucio da amostra que ja tenha sido sub-
metida a processos de dispersdo no sistema. A Figura 6 ilustra uma
seqiiéncia de inje¢des de solucdes de fosfato com concentragdes
entre 50 e 400 mg L' em P, seguindo-se a injecdo da amostra. A
concentragdo média de fosfato em dez amostras de refrigerante foi
de 218 £ 9 mg L' em P. O desvio padrdo relativo para uma mesma
amostra (repetitividade) foi da ordem de 3% (n=10). A freqiiéncia
de amostragem foi de 70 determinagdes por hora, o que € adequa-
do para monitoramento de processos, uma vez que a dilui¢do da
amostra e lavagem do sistema € feita automaticamente.
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Figura 6. Registro de sinais transientes obtidos para solugoes de fosfato (a)
50, (b) 100, (c) 200 e (d) 400 mg L' em P, em comparagdo com a amostra de
refrigerante (e). Os dados experimentais se ajustaram a equagdo A, =
(0,0017 % 0,0001)C, - (0,016 = 0,007), com r = 0,9997. Todas as solugies
foram submetidas ao mesmo processo de amostragem de 200 UL de amostra
concentrada, inje¢do de 320 UL de solu¢do transportadora na bobina de
diluicdo e re-amostragem de 25 UL desta bobina entre as duas zonas de 200
uL de RI (1,0 x 10° mol L) e R2
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CONCLUSAO

Este experimento € ministrado na disciplina de Quimica Anali-
tica Instrumental do curso de graduagdo em Quimica do Instituto
de Quimica da Universidade de Sao Paulo, bem como na disciplina
Andlise por Injecdo em Fluxo: Principios e Aplica¢des do progra-
ma de Pés-Graduacdo da drea de Quimica Analitica da mesma ins-
tituicdo. Com o experimento se demonstra a compatibilidade da
andlise por injecdo seqiiencial com automagdo, ilustrando a possi-
bilidade de modificar parametros instrumentais do método, tais
como diferentes volumes de amostra e incorporagdo de diluicio
em linha, sem a necessidade de se re-configurar mecanicamente o
sistema. Discute-se que, com programacio apropriada, o sistema &
capaz de automatizar a andlise ao invés de simplesmente mecaniza-
la. A introducdo de sub-rotinas que sdo acionadas por valores limi-
tes de sinal analitico permite que amplas faixas de concentracdo
sejam monitoradas sob diferentes condi¢des de andlise, sem inter-
veng¢do do analista, o que é uma importante caracteristica para aten-
der as necessidades de monitoramento automatico de processos.'”'8
Por outro lado, o experimento demonstra também os cuidados que
sd0 necessdrios para desenvolver o método aplicdvel a amostras
concentradas, visando manter o excesso de reagente na zona de
amostra, uma dificuldade inerente a configuragdo de linha simples
dos sistemas de injegdo seqiiencial.
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